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(57) Abstract ! 

The present invention relates to compositions of mineral fibres capable of being dissolved in a physiological medium. The : 

compositions of said fibres comprise the following constituants. in the weight proportions defined hereafter: SiO? 48 « 67 °n: j 

Al : 0 3 0 - 8 °o: Fe : 0 ? 0 - 12 °o (total iron expressed in this form): CaO 16 - 35 V MgO 1 - 16 °o: Na : 0 + K : 5 0 - 6.5 V 1 

P-6< 0 • 5 °o: considering that these compositions are also defined by the fact that the contents of said constituants respect ! 
the following relationships: Na : 0 + P : 0 5 > 2 °o: Fe : 0 ? + Al : 0 ? < 12 "0: CaO + MgO + Fe : 0 ? > 23 %. 

(57) Abrege i 

La presente invention concerne des compositions de fibres minerales susceptibles de se dissoudre au contact d'un milieu j 

physiologique. Les compositions de ces fibres comprennent les constituants suivants. selon les proportions ponderales definies ci- i 

apres: SiO : 48 a 67 °6. AI : Oi 0 a 8 u o. Fe : 0 ? 0 a 12 n o (fer total exprime sous cette forme). CaO 16 a 35 %. MgO I a 16 °o, j 

Na^O + K : 0 0 a 6.5 °c. P : 6< 0 a 5 °-o. en considerant que ces compositions sont egalement definies par le fait que les te- i 

neurs de ces constituants respectent les relations suivantes: Na-.0 + P^O< > 2 V Fe->0^ + AUOi < 12%. CaO + MgO + i 

Fe : 0 ? s> 23 V j 
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FIBRES MINE RALES SUSCEPTIBLES DE SE DISSOUDRE 
10 EN MILIEU PHYSIOLOGIQUE 



15 

La presente invention concerne le domaine des fibres 
minerales ; elle vise plus precisement des fibres minerales 
dont la composition est telle qu'elles se degradent des 
qu'elles sont en contact d'un milieu physiologique. 

20 L * isolation thermique et acoustique des batiments est 

souvent realisee a partir de produits constitues pour 
l'essentiel de laine minerale, telle que la laine de roche. 
La configuration particuliere des lieux a isoler conduit 
souvent les personnes chargees de la pose de ces produits a 

25 les decouper sur place. Cette operation provoque la rupture 
des fibres et, eventuellement , la dispersion de certaines 
d'entre elles dans 1' atmosphere . II s'ensuit que, parfois, 
une fibre peut etre inhalee accidentellement . 

Les utilisateurs sont sensibilises a ce risque et il 

30 est souhaitable de leur proposer des produits fibreux de 
substitution qui, tout en presentant les propri6tes d' iso- 
lation requises/ sont facilement dissous par un tissu 
vivant. Cette aptitude -a la dissolution dans un organisme 
humain est generalement appreciee en mesurant la vitesse de 

35 dissolution des fibres dans une solution qui simule un 
fluide extracellulaire. 

La presente invention a pour objet des fibres minerales 
qui se dissolvent rapidement dans une telle solution, tout 
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en conservant une bonne tenue mecanique lorsqu'elles sont 
soumises a la chaleur. 

Ce but est atteint grace a des fibres dont la composi- 
tion comprend les constituants ci-apres, aont la teneur est 
5 exprimee en pourcentage ponderai, selon les limitations 
definies comme suit : 

. Si02 48 a 67 % 

. AI2O3 0 a 3 % 

. Fe203 0 a 12 % (fer total exprime 

10 . CaO 16 a 35 % sous cette forme) 

. MgO 1 a IS % 

. Na 2 0 + K2O 0 a 6,5 % 

. P2O5 0 a 5 % 

en considerant que ces compositions sont egalement definies 
15 par le fait que les teneurs ie ces constituants respectent 
les relations suivantes : 

. Na 2 0 + P2O5 ^ 2 % 

. Fe 2 0 3 + AI2O3 ^112 % 

. CaO + MgO + Fe 2 0 3 £23 % 
20 D'apres la presente invention, la presence d' oxydes 

alcalins, en particulier de Na 2 0, et/ou la presence de 
pentoxyde de phosphore dans la composition des fibres 
minerales definies precedemment , permet d' augmenter leur 
vitesse de dissolution dans une solution simulant un fluide 
25 extracellulaire. 

Par ailleurs, une teneur trop elevee en oxydes alca- 
lins, notamment en Na20, est pre judiciable a une bonne tenue 
mecanique des fibres minerales selon 1' invention 
lorsqu'elles sont soumises a la chaleur* 
30 Pour ces raisons les fibres minerales contiennent au 

moins 2 % en poids de Na20 et/ou de pentoxyde de phosphore, 
la somme des oxydes alcalins n'excedant pas 6,5 % en poids. 
Dans des limites preferees, la somme des oxydes alcalins est 
comprise entre 1 et 6 %. 
25 La silice est un constituant qui diminue la vitesse de 

dissolution des fibres. Lorsque sa teneur ponderale est 
elevee, il est necessaire de contrebalancer cet effet 
negatif en augmentant les constituants qui favorisent la 
dissolution des fibres, comme par exemple Na20, en diminuant 



WO 93/22251 PCT/FR93/00393 

" 3 " 

la teneur en alumine et ou en introduisant dans la composi- 
tion du pentoxyde de phosphore. Cette augmentation a cepen- 
dant une limite comme " evoque precedemment . Pour cette 
raison, la teneur en Si02 ne doit pas exceder 67 %. 
5 Les oxydes de fer, exprimes sous la seule forme Fe203, 

amsi que 1' alumine jouent un role a l'egard de la vitesse 
de dissolution. Un exces de l'un et/ou de 1' autre diminue la 
Vitesse de dissolution des fibres. Une vitesse de dissolu- 
tion importante peut etre conservee lorsque la somme des 

10 teneurs de ces deux oxydes demeure inferieure a 12 % f sous 
reserve que la teneur en alumine n'excede pas 8 %. 

Bien que AI2O3 et les oxydes de fer ne soient pas 
indispensables dans les fibres selon 1' invention, leur 
presence dans leur composition ameliore leur tenue mecani- 

15 que, con jointement avec 1' addition d' oxydes alcalino- 
terreux. 

Ainsi les fibres minerales selon 1' invention presentent 
une bonne tenue mecanique lorsqu'elles sont soumises a la 
chaleur grace, en particulier, au fait que leur composition 
20 comprend de la chaux, de la magnesie et des oxydes de fer 
dans des proportions telles que la somme des teneurs de ces 
oxydes excede 23 % et, de preference, 25 %. 

Avantageusement les fibres selon 1' invention com- 
prennent les constituants ci-apres selon les proportions 
25 ponderales suivantes : 
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D'une maniere generale les fibres selon 1' invention les 
35 plus avantageuses, qui repondent a l'une quelconque des 
definitions precedentes, comprennent moins de A % de AI2O3. 

Lorsque la teneur en Fe203 des fibres selon 1' invention 
est egale ou superieure a 7 %, leur teneur -en AI2O3 est de 
preference egale ou inferieure a 1 %. 



WO 93/22251 „ 

PCT/FR93/00393 

- 4 - 

Lorsque la teneur en Fe203 des fibres selon 1' invention 
est egale ou superieure a 7 %, leur teneur en P 2 0 5 est c e 
preference superieure a 1 %. 

Les avantages cies fibres selon 1' invention seront mieux 
5 apprecies ans la description detaillee suivante, illustree 
de quelques exemples. 

Les tableaux en annexe- rassemblent differentes compo- 
sitions de fibres minerales correspondant a la definition de 
1' invention ainsi qu'une composition donnee a titre d'ele- 
10 mencs de comparaison. 

Les fibres correspondant aux compositions figurant dans 
le tableau n° 1 ont ete obtenues a partir d'un dispositif 
d'etirage par fluide, du type de ceux decrits dans les 
brevets US-A-3 . 532 . 479 et US-A-4 . 961 . 6 95 . 
15 La repartition des diametres des fibres testees, 

correspondant aux exemples No. 1 a 8, est telle que 50 % 
d'entre elles presentent un diametre inferieur respective- 
ment a 2,2 pm - 2,5 pm - 3, 1 - 3,7 pm - 2,5 pm - 3,4 ^m - 
3, 7 yum. 

20 L' aptitude de ces fibres a etre dissoutes dans un 

milieu physiologique a ete mesuree dans les conditions 
experimentales suivantes : deux cents milligrammes de fibres 
sont placees entre deux disques perfores, separes par une 
bague circulaire. Ces deux disques, d'un diametre de 4,3 
25 centimetres, sont recouverts d'un f litre en polycarbonate. 
Cet ensemble constitue une cellule de mesure a travers 
laquelle circule une solution simulant un fluide extracel- 
lulaire dont le debit est regie par une pompe peristaltique. 
Ce debit est de 40 millilitres par jour, la duree du test 
30 etant de 42 jours. La cellule et le flacon contenant la 
solution d'attaque sont maintenus 4 37° c. Apres avoir 
traverse la cellule, la solution d'attaque est recueillie 
dans des bouteilles pour etre analysee ulterieurement . 

Par analyse, on mesure la quantite de silice passee en 
35 solution ; le poids de silice dissoute rapporte au poids de 
silice initialement presente dans la fibre donne un resultat 
en pourcent, qui est un bon indicateur de la capacite de la 
fibre testee a se degrader en milieu physiologique. 

La solution d'attaque choisie a la composition oil la 
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. , en eur de cheque, conetit^t «t".xpri*. en ,/l = 



0,212 
6,415 
0, 148 
0,179 
0,318 
2,703 



0,175 
0,172 
0,118 



MQCI2.6H2O 

. NaCl 
. Na2HP04 
= . Na2S04.2H20 

. CaCl2.4H 2 0 
. NaHC03 

(N a 2 tartrate). 2H 2 0 °' 180 
(N a 3 citrate). 5, 5HaO 0,186 
. 0 . Na lactate 

. Na pyruvate 

; "lilleurs U t«« -ecanl^e'des fibres testes 

" \ rubulai- dent la montee en temperature, programmee 
U Vr 5 "s ctntigrades par minute. L'affaissement de 

I! c nliUoI est mesur.e par vis.e opti.e ,a temperature 
■ uauelle le bloc presente un affaissement de 10 % a et.e 
20 a laquelie xe oxov. r . . di la tenue mecamque 

25 La compOS ko 1 II s'agit d' une composition de 

30 us fibres seion X' invention pour lesquelle 1. force teneu 
^ U r^^T- i' Addition as Na2U. ^ xa> 

« e nirP es^ compensee. par l aaai^xon 

: t de dissolution " des fibres correspondents est 

rortante, le ur tenue necanique de.eure infer.eure a oelie 

du b asalte. prtcedente . les fibres dont la compo- 

35 " r " PP °" * 17'Lple No. 3 presencent une tenue 

sition correspond a 1 exempi vitesse de disso- 

m ,cani,ue le,ere*ent anelioree. « un Vitesse 
iution un peu plus faible due vra.se^laole.ent a 
en oxydes de fer. Cette di.xnutron de la 
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dissolution est tres iargement compensee par 1' introduction 
de ?20s comme le montre i'exemple No. 4. Cette vitesse a e 
dissolution peut etre encore fortement augmentee, en main- 
zenant, voire meme en ameliorant sa tenue en temperature 
5 comme le montre l'exempie No. 5. 

Parmi ies fibres repondant a la definition generale cie 
1' invention exposee precedemment, celles qui presentent un 
bon compromis entre les vitesses de dissolution et les 
cenues mecaniques les plus elevees sont celles dont l a 
10 teneur en SiOz est cor.pris entre 52 et 62 %, la teneur en 
magnesie etant au moins egale a 3 % et la teneur en oxydes 
alcalins comprise entre 1 et 5 %. 

Les fibres selon 1' invention dont la teneur en CaO/ Mgo 
et Fe 2 0 3 est telle que la somme de ces constituants est 
15 egale ou superieure a 32 %, presentent une temperature 
correspondant a un affaissement de 10 % au moins egale a 
celle du basalte. 

Les compositions de ces fibres sont illustrees par les 
exemples No. 5 a 6. 

Le tableau N° 4 rassemble d'autres compositions cor- 
respondant a 1' invention. L' aptitude de ces verres a etre 
dissous dans un milieu physiologique a ete mesuree par 
1' intermediate d'un test realise sur du verre broye meca- 
niquement dans les conditions suivantes : 

* les grains de verre obtenus par broyage sont tamises et la 
fraction granulometrique comprise entre 355 et 400 microme- 
tres est retenue pour le test. Les grains ainsi selectionnes 
sont laves a l'alcool et seches dans une etuve. Un gramme de 
cette poudre de verre est place dans la cellule identique a 

50 celle decrite precedemment, 

* la solution utilisee est legerement differente de la 
precedente quant aux teneurs en NaCl et en CaCl 2 , qui sont 
respect ivement de 6,6 et 0,022 g/1. Elle comprend de surcr- 
oit 1,08 g/1 de formaldehyde, 

5 * le debit de cette solution est de 300 millilitres par jour 
et la duree du test est de deux semaines avec des mesures 
intermediaires de un jour et une semaine. 

Dans le tableau N° 4 l'exempie N° 1 qui sert de refe- 
rence est identique a celui figurant dans le tableau N° 1. 
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Au bout d'un jour, i'attaque sur les verres N° 9 a U 
.st beaucoup plus elevee que sur le verre de reference, mais 
-influence de la composition ne se degage pas a un stade 
aussi Drecoce de 1'attaque. 
5 . "u n'en est plus de meme au bout d'une semaine. L' aug- 

mentation de la teneur en Fe 2 0 3 est vraisemblablement a. 
v'origine de la diminution de la quantite de silice dis- 
soute, mais de fagon surprenante cette diminution est 
.elativement faible. Avec une teneur de 10 % de Fe 2 0 3 le 
verre exemple N° 11 est encore environ dix fois plus soluble 
que le verre de reference. 

Les verres N° 12 et 13 montrent que 1' introduction de 
° 2 0 5 et la suppression quasi-totale de A1 2 0 3 permettent 
d'atteindre des vitesses de dissolution elevees malgre la 
teneur elevee en Fe 2 0 3 et 1' absence d' cxydes alcalins. 

Les verres N° 15 a 18 illustrent des variantes inter- 
mediates relativement aux teneurs en Fe 2 0 3 et Al 2 0 3 , mais 
avec des oxydes alcalins. 

Le verre N° 14 illustre les compositions sans oxyde de 
fer et qui presente une vitesse de dissolution elevee malgre 
une teneur importante en Al 2 0 3 . 

Parmi les fibres de 1' invention repondant a la defini- 
tion generale de 1' invention, une categorie de compositions 
preferees, correspond a celles definies par une teneur en 
pentoxyde de phosphore compris entre 1 et 4 %. 

Les verres selon 1' invention peuvent etre transformes 
en fibres a partir de dispositifs de centrifugation externe 
connus, comme ceux decrits par exemple dans les brevets 
US-A-2.663.051, EP-A-0 . 167 . 508 ou FR-A-2 . 609 . 708 . 

Les fibres ainsi obtenues permettent d'obtenir des 
produits fibreux d'excellente qualite aptes a de nombreuses 
applications. Ainsi par exemple, les fibres selon 1' inven- 
tion sont avantageusement utilisees sous la forme de pan- 
neaux geometriquement bien definis, rigidifies par un liant 
polymerise, ou sous la forme de produits tubulaires destines 
lisoler les canalisations. Les fibres selon 1'invention 
peuvent etre utilisees egalement sous forme de matelas 
cousus sur du carton ou du grillage metallique, sous forme 
de bourrelet, ou meme en vrac par remplissage. 
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pgygWDT CAT IONS 

1. Fibre minerale susceptible de se ciissoudre dans un 

milieu physiologique, caracterisee en ce qu'elle comprend : 
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S.102 



48 a 67 % 



. AI2O3 0 a 8 % 

. Fe 2 0 3 0 a 12 % 

(fer total) 

CaO 16 a 35 % 

. MgO 1 * 16 % 

. Na 2 0 + K 2 0 0 a 6,5 % 

. P 2 0s 0 4 5 % 

en considerant que ces compositions sont egalement definies 
par le fait que les teneurs de ces constituants respectent 
les relations suivantes : 

. Na20 + P2O5 > 2 % 

. Fe203 + AI2O3 ^12 % 

. CaO + MgO + Fe20s ^.23 % 

2. Fibre minerale s'elon la. revendication 1, caracte- 
risee en ce qu'elle comprend les constituants ci-apres selon 
les proportions ponderales suivantes : 

Si02 50 a 66 % 

. AI2O3 0 a 7 % 

. Fe 2 0 3 0 a 11 % 

(fer total) 
. caO 16 a 35 % 

.MgO 3a 16 % 

. Na 2 0 + K 2 0 1 a 6 % 

. P2OS 0 a 5 % 

avec CaO + MgO + Fe203 > 25 % 

3. Fibre minerale selon l'une des revendications 
precedentes, caract6risee en ce que leur teneur en AI2O3 est 

inferieure a 4 %. 

4. Fibre minerale selon l'une des revendications 
precedentes, caracterisee en ce que sa teneur en AI2O3 est 
egale ou inferieure a 1% lorsque sa teneur en Fe 2 0 3 est 
egale ou superieure a 7%. 

5 Fibre minerale selon l'une des revendications 
precedentes, caracterisee en ce qu'elle comprend de la 
chaux, de la magnesie et des oxydes de fer dans des teneurs 
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telles que lasomme des teneurs de ces constituents est 

superieure a 32 %. 

* 6 ^ibre minerale selon l'une des revendications 
. precedences, caracterisee en ce que sa teneur en pentoxyce 
; de phosphore est comprise entre 1 et 4 % . 

7 produit destine a 1' isolation thermique et/ou 
acoustique constitue de fibres ninerales, caracterise en ce 
que lesdites . fibres presentent une composition chimique 
telle que definie par l'une quelconque des revendicaticns 
10 precedences . 
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